















純度を必要とする。そこで 7種類の高純度ハロゲン化アルカリ及びアルカリ土類(表 1 )について次
の方法で調製を行い使用した。 1 )璃瑞乳鉢で紛状にする 2) 200 メッシュのフルイにかける
3) 150 'tで 6 時間乾燥する 4) 錠剤成型器(図 1 ) ・錠剤成型用プレス(図 2) で錠剤を作製
する 5) 錠剤を錠剤ホルダー(図 3) にセットし、目立製u- 2000形ダブルビーム分光光度計
(図 4) で測定する 6) シリカゲルデシケータ中に保存する。
また、錠剤|作製作業は室温 17.0 .....， 22.0 't、湿度 36"""50%の環境で作製した。
比. 自民点 水に対する 験園陸軍医 ヤ[10ユ子Ipグsi皐] Knoop 材料名 化学式 色・結晶系 (室温) ["C] 溶解度 [係10S/K℃] 硬度[g/1∞g] 
復化ナトリウム NaCl 無色・司事軸晶系 2.16 B∞ 35. 7 (O"C) 44 5.8 15. 2(a) , 18. 2ω| 
<<化カリウム KCl 無色・司事軸晶系 1.99 776 27. 6 (O"C) 36 4.3 7. 2(a) , 9. 3(b) 
臭化カリウム KBr 無色・等納品系 2.15 130 53. 5 (O"C) 43 3.9 5. 9(a) ,1. O(b) 
沃化カリウム KI 無色・等納品系 3.13 123 127.5ω"C) 43 4.6 
沸化ナトリウム NaF 無色・錦繍晶系 2.79 鈎2 4. 3{お"C) 36 
機化カルシウム Ca F. 無色・司事輸品系 3.18 日60 O. ∞16 (18"C) 24 11-15 158 
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各金属塩 200 Í'n g (秤量誤差土 O.5mg) を化学天秤で秤量後、錠剤成型器にセットして真空
ポンプ (2 X 1 0 -lTorr) で 5 分間脱気後、錠剤成型用プレスで400kg/cm 2の圧力をかけ
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図 5 各金属塩の透過，. (1) 図 6 各金属塩の透過率 (2)
経過(d時ay間) 200nm 25伽m 30伽m 5∞nm 700nm (首，T) (弛.T) (也，T) (世T) (弛T)
。 9.6 43. 7 60.4 83.2 89.4 
9.5 43.5 60. 1 83.8 88.3 
4 8.0 41. 3 60.3 84. 7 91. 2 
11 7.1 37.3 55.9 81. 6 89.4 
32 8. 1 38.5 56.4 80.6 88.6 
表 2 時間経過による透過率変化 (KC 1 錠剤)
1-2 錠剤厚さの影響(錠剤成型条件:脱気時間 5分、圧力 400kg/cm~、加圧脱気時間 5 分)
次の 4通りについてKCl 量(秤量誤差::!::O.5mg) を変化させ測定した。(図 7)
1) 100mg (厚さ O. 7 mm) 2) 1 5 0 m g (厚さ1. 0 mm) 3) 2 0 0 m g (厚さ1. 3
mm) 4) 2 5 0 m g (厚さ 1.6mm)
1-3 脱気時間の影響(錠剤成型条件 :KCl 量 150mg (秤量誤差土 O.5mg) 、圧力 400kg/cmヘ
加圧脱気時間 5 分)
次の 4通りについて脱気時間を変化させ測定した。(図 8)
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図 7 錠弗j厚さの影響 図 8 脱気時間の彫響
1-4 圧力の影響(錠剤成型条件 :KCl 量 150mg (秤量誤差::!::O.5mg) 、脱気時間 3分、加圧脱気時
間 5 分)
次の 5通りについて圧力を変化させ測定した。(図 9)
1) 100kg/cm2 2) 200kg/cm2 3) 300kg/cm
2 4) 400kg/cm2 
5) 500kg/cm2 
1-5 加圧脱気時間の影響(錠剤成型条件 :KCl 量 150mg (秤量誤差土 O.5mg) 、脱気時間 3分、圧
カ 500kg/cm2 ) 
次の 4通りについて加圧脱気時間を変化させ測定した。(図 1 0) 
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2-1 色素の国体試料作製 (AL(錠剤成型条件:脱気時間 3分、圧力 500kg/cm 2、加圧脱気時間 5 分)
色素 1. 066mg を微量天秤で秤量し、化学天秤で秤量したKCl149.7mg と共に璃瑠乳
鉢で混合(1. 92X1 0-2mo 1/150mgKC 1) した後、 100"Cで真空乾燥した。次にその混合物
の中から1. 506mg を秤量しKCl149.3mg と璃瑞乳鉢で混合 (1. 9 1 X 1 0 -4m 0 1/1 50 
mgKCl) したものを錠剤成型器に入れ錠剤を作製した。
2-2 L i C 1 の固体試料作製 (B) (錠剤成型条件:脱気時間 3分、圧力 500kg/cm 2、加圧脱気時間
5 分)
LiCl 1. 370mg を微量天秤で秤量し、化学天秤で秤量したKCl 149.6mg と共に璃
瑠乳鉢で混合 (2. 18 X 10 -1m 0 1/1 50 m g KC 1) した後、 150"Cで真空乾燥した。次にその混
合物の中から 1 5. 56 Omg を秤量しKCl135.1mg と璃瑠乳鉢で混合 (2.24X10- 2mol/
150mgKCl) し 150"Cで真空乾燥した。更にその中から1. 506mg を秤量しKCl149.0
mg と共に璃瑠乳鉢で混合 (2.24X10-‘mo 1/150mgKC 1) したものを錠剤成型器に入れ錠剤
を作製した。
2-3 色素+LiCl 混合物の固体試料作製 (C) (錠剤成型条件:脱気時間 3 分、圧力 500kg/cmへ
加圧脱気時間 5 分)
色素(1. 9 2 X 1 0 -2 m 0 1/1 5 0 m g K C 1) 1.5 8 2 m g と L i C 1 ( 2. 24 X 1 0 -. m 0 1 / 1 5 0 
mgKCl) 1. 640mg を微量天秤で秤量し、化学天秤で秤量したKCl 147.0mg と共に璃
瑞乳鉢で混合 (2. 0 2 X 1 0 -4 m 0 1 + 2.4 4 X 1 0 -4 m 0 1/1 5 0 m g K C 1 )したものを錠剤成型器に入
れ錠剤を作製した。
2-4 (A) 、 (B) 、 (C) のスベクトル測定
KCl149.9mg 、 149.7mg を化学天秤で秤量し、それぞれについて所定の条件下(脱
気時間 3 分、圧力 500kg/cm2、加圧脱気時間 5分)で錠剤を作製したあと錠剤ホルダーに入
れ、対照側および試料側に設置してユーザベースライン(セル補正)を測定した。 引き続き対照側
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図11 (A) 、 (B) 、 (C) のスベクトル
2-5 錯体の合成
色素 O.618mg (2.23XIO-'mo1) と 10倍量の LiClO.630mg (2 , OOXIO-2 
m 0 1) を微量天秤で秤量し、クロロホルム 250ml に溶解後、超音波洗糠器の中で4時間振トウ
した。引き続き 250ml 中の 50ml を濃縮した後、室温で一夜間真空乾燥した。
2-6 錯体の固体試料作製(錠剤成型条件:脱気時間 3分、圧力 500kg/cm2、加圧脱気時間 5分)
合成した錯体0.1 24mg にKCl149.6mg を混合 (2. 2 3 X 1 0 -.m0 1/1 5 0 m g KC1 ) 
し、室温で4 日間真空乾燥した。その後、その中の 15.597mg と KC1134.2mg を秤量




定した。(図 1 2) また、比較のため溶液(クロロホルム)中でのスペクトルを示す。(図 1 3) 
L刷拘
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の濃度を 2 x 1 0 -4mol/ 1 5 0 m g K C 1 と計算し、その 100倍量(2 x 1 0 -2mol/ 1 5 0 



















吸収の基本法則としてLambert-Beerの法則がある。ここで定量的な取扱にはA=logIo/I= e cl 
の式を使用するが、これは一般的に溶液に適用されるものである。今回、固体の定量分析を視野
にいれ、その可能性を探るべく出来るだけ秤量誤差、錠剤作製誤差、測定棋差を少なくして実験
を行った。その結果、色素およびその錯体の吸光係数(E)はそれぞれ 2 O. 0 0 0 と 23.000





1 )材料は高純度塩化カリウム (KC 1 )を 200 メッシュ以上に粉砕し、 150 'Cで 6 時間以上
乾燥する。
2) 錠剤成型条件は真空ポンプで 3 分以上脱気後、 500kg/cm2の圧力下で 5 分間加圧脱気する。
3) 錠剤はシリカゲルデシケータ中で 1 ヶ月以上の保存が可能である。
また、応用技術として行った錯体の固体試料作製とそのスベクトノレ測定の結果から、一応の成果
を修めることができた。しかし、問題点として試料とハロゲン化アルカリとの相互作用(1.混品の形成
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